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RESUMO

Esta dissertacdo teve o objetivo de encontrar meios simples e de baixo custo para se
obter peliculas de CB magnética, investigar suas propriedades e direcionar potenciais
aplicagdes. Para a fermentagéo da CB, foi utilizado um meio de produgdo alternativo e barato,
com um residuo agroindustrial, e a incorporacdo da magnetita foi feita de formas distintas. A
primeira foi realizada através da imersdo da CB em uma solucdo contendo ions de ferro e, em
seguida, em um meio oxidante, promovendo a sintese da magnetita dentro das nanofibras do
biopolimero. A segunda forma de producéao foi feita com a trituracdo da CB, formando uma
polpa de celulose, seguida da mistura em solugfes que sintetizam a magnetita, contendo ions
de ferro e uma substancia oxidante. Uma terceira metodologia também utilizou polpa de CB
com compostos de producgéo da FeszO4, mas teve a adi¢do de glicerol. Saliente-se que todas as
peliculas foram secas apds suas sinteses. Os compositos produzidos foram nomeados de acordo
com suas formas de obtencdo, como CBMI, para as peliculas que foram imersas; CBMP, para
as produzidas com a polpa de CB, e CBMPG, para aquelas que também foram produzidas com
a polpa e acrescidas de glicerol. Os compdsitos magnéticos foram caracterizados por DRX,
TGA, FTIR, ensaios de Propriedades Elétricas, Magnética e de Resisténcia a Tracdo Mecanica.
O DRX e o FTIR comprovaram a eficiéncia na incorporacdo da magnetita na CB, para todas as
peliculas. O TGA apontou uma melhora na resisténcia térmica das membranas produzidas,
sendo a membrana CBMI a com maior resisténcia térmica. O ensaio magnético demonstrou que
as peliculas apresentam respostas magnéticas, sendo a membrana CBMI a pelicula com uma
maior saturacdo e campo coercitivo. Ja a analise elétrica, demonstrou que a membrana CBMPG
possui uma maior capacitancia e resistividade e o estudo de resisténcia a tracdo apontou também
a CBMBG como a mais resistente a este tipo de tensdo, suportando tensdes maiores e sofrendo
deformacgdes menores. Com isto, os compoésitos de CB magnética possuem potenciais
aplicacdes em dispositivos eletrdnicos, como o nicleo de bobinas, eletroimds, e no caso da
CBMI, como material de revestimento térmico. Entretanto, estas peliculas devem ter um estudo
mais aprofundado, para assim se obter caracteristicas mais especificas para cada tipo de
aplicagéo.

Palavras-chaves: celulose bacteriana; magnetita; novos materiais; biotecnologia; magnetismo.



ABSTRACT

This dissertation aiming to find simple and inexpensive ways to obtain magnetic BC’s
films, investigate its properties and target potential applications. For the BC’s fermentation, an
alternative and cheap production medium was used, with an agro industrial residue, and the
magnetite’s incorporation was made of different forms, one with the immersion of BC in a
solution containing iron ions, and in followed by immersion in an oxidizing medium, promoting
the synthesis of magnetite within the biopolymer nanofibers. The other way of production was
with the crushing of the BC, forming a cellulose’s pulp, then the pulp was mixed in solutions
that synthesize the magnetite, containing iron ions an oxidizing substance, a third methodology,
also used BC pulp with compounds for the FesO4 production, but this one had the addition of
glycerol; all films were dried after their synthesis. The composites produced were named
according to their ways of obtaining, CBMI, for the films that were immersed, and CBMP, for
those produced with the BC’s pulp, and CBMPG, for those that were also produced with the
pulp and added with glycerol. Magnetic composites were characterized by XDR, TGA, FTIR,
tests of electrical properties, magnetic features and mechanical tensile strength. The XDR and
FTIR proved the efficiency in the incorporation of magnetite in the BC, for all films, the TGA
pointed an improvement in the thermal resistance of the produced membranes, being the CBMI
the one with the highest resistance, the magnetic test showed the films present magnetic
responses, the CBMI being the membrane with the highest saturation and coercive field, the
electrical analysis showed the CBMPG the film with a higher capacitance and resistivity, and
the tensile strength study also pointed to CBMBG as the most resistant to this type of stress,
withstanding higher stresses and suffering minor deformations. With this, BC magnetic
composites have potential applications in electronic devices, such as the coil core,
electromagnets, and in the case of CBMI, as thermal coating material. However, these films
must have a more in-depth study, in order to obtain more specific characteristics for each type
of application.

Keywords: bacterial cellulose; magnetite; new materials; biotechnology; magnetism.
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1 INTRODUCAO

A biotecnologia estd em destaque e ocupando espaco em diversas atividades
industriais na atualidade. Pensar em novas solucdes e produtos se tornou uma necessidade
e uma busca constante da sociedade, que a cada dia se preocupa mais com 0 meio
ambiente e questdes relativas a salde e ao bem estar. Dentro deste contexto, muitos
produtos sustentaveis e com grandes potenciais de aplicacfes vém sendo desenvolvidos
e pesquisados, um deles sdo 0os compaositos a base da Celulose Bacteriana (CB).

A celulose é 0 mais abundante biopolimero do mundo, é um material natural,
biotecnolégico, amplamente utilizado nas industrias de diversos setores, e pode ser
encontrado na natureza, por fontes renovaveis, sendo derivado de vegetais, e produzido
através de processos fermentativos de bactérias acéticas (COSTA et al., 2017; SHARMA
etal., 2019).

A celulose bacteriana (CB) apresenta alguns aspectos diferentes da celulose
vegetal, possui fibras de dimensfes nanométricas, sua producdo ndo demanda um grande
espaco e ndo depende de condicdes climaticas, além de ndo conter contaminantes, que se
fazem presentes na celulose vegetal, como a lignina, pectina etc. O meio de fermentacéao
da CB mais tradicional utilizado é o proposto por Hestrin & Schramm (1954); entretanto,
ele possui um custo elevado. Logo, muitas pesquisas estudam a substituicdo de alguns
insumos presentes na sua composicdo, por residuos agro-industriais (HESTRIN;
SCHRAMM, 1954; AMALRAJ et al., 2018; PORTELA et al., 2019).

Desde o século XIX, ha vérias pesquisas acerca da CB, e devido ao seu grande
potencial e caracteristicas Unicas, muitos pesquisadores continuam investigando novas
aplicacdes e possibilidades para este material, principalmente o utilizando como matriz
para compositos. Atualmente, este tipo de celulose € utilizado na indudstria e em pesquisas
de diversas areas, como na obtencdo de produtos cosmeticos, farmacéuticos, médicos,
téxteis, eletronicos, embalagens e alimenticios, dentre outros (IGUCHI et al., 2000;
DONINI et al., 2010; DUARTE et al., 2019).

O magnetismo, € uma caracteristica presente nos materiais, que se da pela forma
na qual os elétrons que constituem um certo composto se movimentam. Componentes
magnéticos estdo presentes em diversos itens, como em dispositivos armazenamento de

informagdes, imas permanentes, transformadores, motores dentre outros. H& varios tipos
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de magnetismos, e materiais magnéticos, que podem ser utilizados para varias finalidades,
a depender de suas caracteristicas, como 0s materiais magneticamente moles, utilizados
na construgdo de discos rigidos de computador, e magneticamente duros, usados para a
confeccdo de imés permanentes (SHACKELFORD, 2008; CALLISTER; RETHWISCH,
2012; RAHHAL et al., 2019).

Na literatura existem trabalhos que exploram e estudam a criacdo de compdsitos
com propriedades magnéticas, de matrizes poliméricas, dentre elas, a CB. Estes estudos
apontam varias aplicacdes para estes novos compositos; entretanto ainda ha alguns
desafios comuns presentes neles: o alto custo das metodologias de producéo e sinteses
complexas (SOUTRY etal., 1997; OLSSON et al., 2010; ZHU et al., 2011; ZENG et al.,
2014; SRIPLAI et al., 2018; SABIO et al., 2019; CHANTHIWONG et al., 2020; GU et
al., 2020; USAWATTANAKUL et al., 2021).

Tendo em vista este cenario, esta pesquisa teve como objetivo produzir e
investigar um composito, constituido por uma matriz de Celulose Bacteriana (CB) e
particulas de magnetita, criando assim um material novo, biotecnolégico e magnético,

bem como analisar este produto e indicar seus potenciais aplicacdes.


https://sciprofiles.com/profile/1647089
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Esta secdo apresenta uma revisdo teorica sobre o tema abordado neste trabalho, para
assim haver uma melhor compreenséo da natureza do biocompaésito produzido, bem como

de suas caracteristicas.

2.1 ACELULOSE

A celulose é um dos polimeros mais utilizados no mundo e pode ser encontrado
facilmente na natureza, dentre os biopolimeros, é o mais abundante. De forma geral a
celulose possui composi¢do polimérica, cujo mondmero é (CsH100s)n, carboidrato
formado por uma cadeia linear, ndo ramificada e composta por unidades B-D-
glicopiranose unidas por ligacdes glicosidicas, que interagem entre si através de pontes
de hidrogénio intramoleculares e intermoleculares, conforme apresentado na Figura 1. O
biopolimero é o principal constituinte da parede celular de plantas, apresenta uma rigidez
proveniente das microfibrilas, moléculas longas formadas através das ligacdes de
hidrogénio, formando por fim fibras retas, estaveis e resistentes. Ha também certas
impurezas na celulose vegetal, como a lignina, pectina e hemicelulose, que s&o retiradas
durante o processo industrial de extragdo, 0 que encarece um pouco a sua producao em
larga escala (KAMIDDE; SAITO, 1987; DELMER; AMOR, 1995; LYND et al., 2002;
SHARMA et al., 2019).

Figura 1 - Estrutura molecular da celulose

J———Hmminn

H

Fonte: (DONINI et al, 2010)

Segundo dados do Iba (Industria Brasileira de Arvores), no ano de 2019 a
producdo brasileira de celulose foi de 19,6 milhdes de toneladas, e 14, 7 milhdes de

toneladas exportada, e em 2020, de janeiro a setembro, foram 15,6 milhGes de toneladas
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de celulose produzidas, e 11,5 milhGes de toneladas exportadas, neste cenario o Brasil é
0 segundo maior exportador de celulose no mundo (IBA, 2020).

As principais fontes exploradas deste polimero sdo o algoddo e a madeira, mas
também pode-se obter celulose atraves de algas marinhas, e fermentacdes de certos
fungos e bactérias. Materiais derivados também sdo utilizados na industria, como a
Carboximetilcelulose (CMC), Acetato de Celulose, Hidroxipropilcelulose (HPC),
Etilcelulose etc. Os principais destinos da celulose, e/ou seus derivados, vdo para a
industria de papel, téxtil, filtros, fibras, construcéo etc. Como as fontes de celulose mais
utilizadas sdo de origem vegetal, ha uma grande discussao sobre a questdo ambiental
dentro deste segmento, estimulando assim a busca por outras fontes (BARUD, 2006;
SIRO; PLACKETT, 2010; YANG; LI, 2017; AMALRAJ et al., 2018).

Outra fonte de celulose que estd sendo produzida e vem sendo otimizada, em
varias pesquisas, e tem se mostrado bastante promissora, € a celulose bacteriana (CB),
oriunda dos processos fermentativos pela acdo das bactérias acéticas, e devido a suas
caracteristicas Unicas, este tipo de celulose vem sendo estudada para vérias aplicacfes
(NAKAMURA,; ONO, 2006; DONINI et al., 2010; MOON et al., 2011; ESA et al., 2014;
COSTA, 2018; WANG et al., 2019; FERNANDES et al., 2020).

2.2 CELULOSE BACTERIANA (CB)

O primeiro relato da celulose bacteriana (CB) € de Brown, 1886, onde ele relatou
a formacdo de uma pelicula gelatinosa no caldo de fermentacdo de bactérias acéticas. A
CB tem entdo sido perscrutada de diversas formas, para aplicacbes em diferentes areas,
por seus atributos singulares frente a outros materiais. A razdo pela qual as bactérias
produzem CB ainda néo esta clara, alguns estudos indicam que € um mecanismo de defesa
das bactérias produtoras contra raios UV e contaminantes externos, outros estudos
ponderam que elas formam peliculas para auxiliar as bactérias a se manterem proximas a
superficie pela maior demanda de oxigénio. Outro ponto interessante é que a produgéo da
CB ¢ realizada em camadas, ao longo do tempo as bactérias vdo produzindo mais
camadas, tornando assim as peliculas mais espessas e com um numero maior de fibras
empilhadas (IGUCHI et al. 2000; DONINI et al., 2010; COSTA, 2018).

De forma geral, as bactérias que tém a capacidade de produzir CB sdo de diversos
géneros, como Sarcina, Agrobacterium e Acetobacter, e a maioria dos meios de produgéo

descritos na literatura possuem fontes de Carbono, de Nitrogénio, e alguns sais, 0 mais
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tradicional é o meio Hestrin, elaborado por Hestrin & Schramm (1954), que é um meio
de cultura de alto custo. Correntemente, a CB é produzida em meio estatico; entretanto,
hd também metodologias que produzem o polimero sob agitagdo (HESTRIN;
SCHRAMM, 1954; ESA et al., 2014; WANG et al., 2019).

A fim de se baratear custos de producéo, uma vez que 0s componentes do meio
Hestrin sdo dispendiosos, € comum encontrar trabalhos na literatura onde os autores
suplementam meios de fermentacdo com residuos agro-industriais, complementando as
fontes de carbono e/ou nitrogénio necessarias para 0 crescimento das mesmas, e
reduzindo e/ou eliminando compostos de alto custos, tradicionalmente utilizados na
elaboracdo. Outra vantagem da utilizacdo destes residuos é o fator ecoldgico, uma vez
que ha a reutilizacdo de materiais que seriam descartados no ambiente. Alguns dos
residuos mais recorrentes sdo a milhocina, melaco de cana-de-acucar, residuos de aveia,
cascas e extratos de frutas e vegetais e residuos de glicerina, dentre outros. A fermentagédo
de CB com residuos, além de ser recorrente, se mostra bastante promissora,
principalmente para a producdo em larga escala (ESA et al., 2014; COSTA et al., 2017;
HUSSAIN et al., 2019; FERNANDES et al., 2020).

Em comparacao com celuloses de origem vegetal (CV), apesar de ambas serem o
mesmo polimero, as condi¢cBes nas quais ambas sdo produzidas conferem algumas
caracteristicas distintas. O tamanho de espessura das fibras de CB é de ordem
nanométrica, enquanto a de celulose vegetal € micrométrica; esta singularidade permite
com que a CB seja um bom material para a construcdao de scafolds, suportes onde as
células podem ser cultivadas com o propoésito de construir um tecido in vitro. A
cristalinidade, elasticidade, estabilidade térmica e absorcao de agua, sdo outros atributos
que diferem a CB e a CV. Outra vantagem é a forma de producdo, a obtencdo de CB
independe de fatores climaticos e regionais, e demanda espago, custos e tempo menores
para a sua obtencdo (MOON et al., 2011; DUARTE et al., 2019; PORTELA et al., 2019).

2.3 APLICACOES DA CELULOSE BACTERIANA

Devido as caracteristicas apresentadas anteriormente, a CB possui uma grande
capacidade de absorver compostos, que podem promover mudangas significativas, ou
nédo, em suas propriedades, possibilitando assim a criagdo de novos materiais e produtos,

com diversas aplicacdes. Pode-se encontrar a CB aplicada em areas como, medicina,
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estética, vestuario, alimentos, dentre outras (BARUD, 2006; ESA et al., 2014; ULLAH
etal., 2016).

Na area alimenticia, um dos produtos mais comuns, que ja é comercializado, é a
nata-de-coco, uma sobremesa muito consumida na Asia. Para este produto, a CB é
fermentada a partir de um meio de cultura contendo agua de coco, e tem aspecto de uma
gelatina. A CB também é utilizada na elaboragdo de carnes artificiais, estabilizante de
emulsdes (producdo de queijos e sorvetes), na substituicdo de ingredientes gordurosos
(producéo industrial de Tortas, Kani, bolos e bolinhos de carne), na imobilizacdo de
enzimas e probioticos, para serem adicionados em alimentos. A CB também é utilizada
na formac&o de peliculas comestiveis, que protegem alimentos, como frutas, prolongando
seu tempo de vida (OKIYAMA et al., 1993; SHI et al., 2014; AZEREDO et al., 2019).

No setor de farmacia, medicina e estética, a CB ¢ utilizada para diversos tipos de
produtos. Sua estrutura nanometrica permite o confinamento de medicamentos e outros
compostos dentro de peliculas, bem como uma liberacdo lenta, destes componentes, no
local aplicado, ademais por este material ser biocompativel, ndo causa danos ao
organismo. Um destes produtos é a biopele, uma pelicula curativa com medicamentos
suportados, utilizada para tratar queimaduras, uma de suas qualidades é a protecédo da area
danificada, a CB consegue impedir a passagem de liquidos, mas ndo impede a passagem
de ar, otimizando a recuperacdo da queimadura, e evitando a desconfortavel troca de
curativos no paciente. No setor de cosméticos, se destaca a elaboracdo de mascaras com
aditivos capazes de clarear manchas e hidratar a pele. Ha4 também varias pesquisas que
exploram a CB como matriz para crescimento de tecido scafolds, em engenharia de
tecidos, e para a aplicacdao de marcadores e sistemas de drug delivery, na area de pesquisas
médicas (WEYELL et al.,, 2018; AMORIM et al., 2019; OLIVEIRA et al., 2019;
PORTELA etal., 2019; AHMED; GULTEKINOGLU; EDIRISINGHE, 2020).

Qutras pesquisas envolvem o uso de CB como meio filtrante, capazes de separar
emulsbes. Uma das aplicagfes mais comuns na literatura destes filtros é no tratamento de
aguas e efluentes. As fibras de CB possuem uma superficie de poros nanomeétricos,
conseguindo assim impedir a passagem de goticulas de 6leo em emulsdes e micro-
organismos, que possuem magnitudes micrométricas (SHIBAZAKI et al., 1993;
HASSAN et al., 2017; GALDINO et al., 2019).

Estudos tambem visam a utilizacdo da CB em embalagens e peliculas plasticas
sustentaveis, devido a sua natureza biodegradavel. Varios autores utilizam metodologias

de blendagem da CB com outros polimeros e plastificantes. Os agentes plastificantes mais



17

utilizados nestes compositos séo Polihidroxialcanoats (PHA), Polihidroxibutirato (PHB),
Acetato de Polivinila (PVA), dentre outros polimeros. Nas blendas destinadas a
embalagens ha também a incorporagdo de substancias indicadoras ou com propriedades
que visam a prolongacao do tempo de prateleira dos produtos, no caso de alimentos, como
indicadores de pH e aménia, para evidenciar o frescor dos produtos, evitando, desta
forma, a compra de produtos estragados. Agentes antimicrobianos e antioxidantes,
também podem ser adicionados nos compositos, como, por exemplo, o 6leo de cravo,
criando embalagens de CB que conservam alimentos pereciveis (GEA, et al., 2010;
POURJAVAHER et al., 2016; ALBUQUERQUE et al., 2020; HAGHIGHI et al., 2020).

Na area de design de moda, ha vérias pesquisas visando a utilizacdo da CB para
a confeccdo de pecas. Na conferéncia Wearable Futures, de 2014, a designer Suzanne
Lee apresentou roupas feitas com biopolimero. Devido a capacidade de remodelacédo da
celulose bacteriana, as vestimentas podem ser confeccionadas a partir da montagem em
manequins, ou com a fermentacéo dentro de moldes, para que a pelicula cresga no formato
da peca desejada. Outra técnica utilizada neste ramo é a adicdo de componentes
alternativos no meio de cultivo como: vinho, extrato de frutas, cerveja e chas, a fim de se
baratear custos de producéo e dar cores diferentes as peliculas (ANDREOTTI, 2015; NG
e WANG, 2016; COSTA et al., 2019).

Na area de eletroeletrnicos, existem estudos promissores onde a CB € utilizada
como matriz para compdsitos com diversos materiais, como nanotubos de carbono,
polimeros condutores, materiais magnéticos e metalicos, dentre outros. As aplicacdes
destes compdsitos sdo diversas, eles sdo vistos como materiais para a construcdo de
muitos dispositivos, dependendo de suas caracteristicas condutoras, isolantes, dielétricas
etc. Tais dispositivos, inclusive, sdo utilizados para as pesquisas e o desenvolvimento de
todas as outras areas citadas anteriormente. Logo a melhoria da tecnologia em
equipamentos eletroeletronicos permitira inimeros avangos em diversos segmentos
(EVANS et al., 2006; NAKAMURA; ONO, 2006; YOON et al., 2006; CHEN et al., 2009;
YANO et al., 2014; TORRES et al., 2019).

2.4 MAGNETISMO E MAGNETITA

O Magnetismo é uma caracteristica especifica presente em todos os materiais, que
se da pela interacdo de seus elétrons com um campo magnético, causando assim

propriedades de atracdo e/ou repulsdo sobre outros materiais. Este fendmeno esta ligado
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a propriedades intrinsecas dos elétrons de terem um momento angular de seus spins. A
forma no qual os elétrons se movimentam, chamado também de momento magnético,
gera um campo de forca, que pode ser representado por linhas imaginérias de fluxo, que
possuem uma certa direcdo e intensidade, como demonstrado na Figura 2A e 2B. As
linhas se direcionam de maneira tal que descrevam um fluxo que vai de norte a sul
magnético, como ilustrado na Figura 2C. H& materiais que se magnetizam a partir da
aplicacdo de um campo externo, e materiais que possuem a capacidade de criar campos
de forma intrinseca (SHACKELFORD, 2008; CALLISTER; RETHWISCH, 2012).

Figura 2 - Representacdo da forca de campos magnéticos, através de linhas. Em A, O momento magnético
gerado pela rotagdo de um elétron. Em B, o Campo magnético é gerado através de uma corrente elétrica
que passa pelo material, de forma espiral. Em C, um material magnético que ndo precisa de uma corrente

elétrica para criar um campo, com as representagdes do Norte e Sul magnéticos.

Fluxo do Campo
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! A2 U LY B Campo
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Fonte: Elaborada pela autora

Os materiais podem se comportar de formas diferentes quando submetidos a um
campo magnético externo. Em resposta a este campo, os spins eletronicos em seus atomos
se alinham de diversas formas especificas. De acordo com estas respostas ao campo
submetido, os materiais podem ser classificados em ferromagnéticos, paramagnéticos,
diamagnéticos, ferrimagnéticos e antiferromagnéticos. Outra classificagdo destes
materiais, sdo 0s magneticamente moles e duros, 0os moles, também chamados de doces,
tem a habilidade de serem magnetizados e desmagnetizados rapidamente, o que os tornam
ideais na fabricacdo de dispositivos de memdria, enquanto que 0s magneticamente duros
tém dificuldades de desmagnetizar; por isso, materiais deste tipo sdo utilizados na
obtencdo de im&s permanentes. Propriedades magnéticas muitas vezes estdo associadas

a propriedades elétricas, um efeito que sera explicado posteriormente; por isto, muitos
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dispositivos eletroeletronicos fazem o uso de materiais magnéticos, como capacitores,
motores e transformadores (SHACKELFORD, 2008; CALLISTER; RETHWISCH,
2012; MATSUKURA et al., 2015; RAHHAL et al., 2019).

A magnetita (FesO4) € um minério de ferro, que pode ser encontrado em rochas
igneas e metamorficas, bem como em meteoritos, na areia de algumas praias e em
organismos vivos, como algumas bactérias e no sistema nervoso de alguns animais. Sua
estrutura cristalina apresenta um espinélio inverso, formando uma rede cubica de face
centrada. A cela unitaria € formada por um grupo de quatro unidades, com sitios
tetraédricos A e octaédricos B, como ilustrado na Figura 3. Os sitios A sdo ocupados por
ions Fe**, e seus momentos estdo acoplados de forma antiferromagnética, enquanto que
nos sitios B, se fazem presentes os ions Fe*" e Fe*", o momento magnético deste, esta
acoplado de forma ferromagnética. A magnetita é um isolante elétrico, e em algumas
temperaturas, se torna um semicondutor, ela também pode ser sintetizada em laboratorio,
por diversas vias, dentre elas, por métodos de precipitacdo, sintese hidrotermal, pirolise,
dentre outras. A sua aplicacdo esta presente em diversas areas, como em sistemas de Drug
delivery, engenharia de tecidos, tintas magnéticas, sistemas de catalise, separadores de
metais em tratamentos de aguas, dispositivos de gravacdo magnética, dispositivos eletro-
eletronicos, etc. (FLEET, 1981; DUNLOP; OZDEMIR, 1997; BLANEY, 2007; COSTA,
2013; UNSOQY et al, 2015).

Figura 3 - Estrutura da Magnetita, destacando os ions de ferro em seus sitios Tetraédricos A, e

Octaérdricos B
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Fonte: (COSTA, 2013)

Na literatura, ha trabalhos que visam criar, expandir e aprimorar materiais
magnéticos, para diversas aplicacbes, muitos autores elaboram compdsitos contendo
particulas magnéticas, em matrizes poliméricas. Em alguns deles, as matrizes utilizadas

sdo feitas de celulose vegetal e bacteriana.
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2.5 PROPRIEDADES ELETRICAS E ELETROMAGNETICAS

A eletricidade estd presente de forma direta, ou indireta, em todas as areas e
atividades realizadas atualmente. Segundo definicdes mais gerais, a eletricidade é um
fendmeno natural que envolvem cargas estacionarias ou em movimento, onde os a&tomos
respondem a estimulos externos na forma de conducdo de energia. Na historia a
eletricidade e 0 magnetismo eram muitas vezes confundidos e misturados pelos cientistas,
na Grécia antiga, estudiosos como Thales de Mileto, j& notaram que ao esfregar um
pedaco de 1a em um minério de &mbar, a pedra conseguia atrair pedacos de palha, este foi
o0 primeiro relato de eletrificacdo de um material, por volta de 1600, William Gilbert,

E2]

criou a palavra “Eletricidade”, que deriva de “elektron”, que significa @mbar, em grego

(OKA, 2000; TONIDAEL ; ARAUJO; BOAVENTURA, 2018).

Muitos outros estudos foram desenvolvidos ao longo dos séculos, em meados do
século XVII, o fisico Charles Augustin de Coulomb definiu o conceito de cargas elétricas,
que sdo propriedades de interacdes elétricas, como a atracdo e repulsdo. As cargas
elétricas estdo presentes em todos os materiais, até mesmo no corpo humano. Ao despir
um suéter, por exemplo, o atrito do tecido com o corpo promove o acumulo das cargas
presentes na pele e no suéter, e ao desfazer este contato a energia gerada pelo atrito é
descarregada, provocando assim pequenas centelhas, ou o arrepio dos pelos. Coulomb
ainda definiu que haveriam dois tipos de carga, o cientista Benjamim Franklin
complementou esta definicdo, as cargas seriam positivas e negativas, que podem ser
observadas com o fluxo no qual a energia percorre, foi observado também que ao
aproximar objetos com cargas semelhantes, eles se repelem, e com cargas opostas, 0s
mesmos se atraem (OKA, 2000; HUMMEL, 2011; ERENOGLU; ERDINC;
TASCIKARAOGLU, 2019).

Outro conceito importante de eletricidade, observado no século XVIII, por
Stephen Gray, foi a condutividade elétrica, a capacidade de um material permitir o fluxo
de cargas elétricas, neste conceito, as cargas sdo os elétrons. Dentro desse contexto,
materiais que possuem essa propriedade de conducdo elétrica, sdo chamados de
condutores, como 0s metais e solugBes idnicas. Outra propriedade associada a
condutividade € a resistividade, mas de maneira contraria, essa caracteristica expressa a
capacidade de um material impedir o fluxo de elétrons, materiais que possuem um valor

alto de resistividade, e baixo valores de condutividade sdo chamados de isolantes
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elétricos, como a madeira, vidro e boa parte das ceramicas e polimeros (HALLLIDAY;
RESNICK; WALKER, 2009; ERENOGLU; ERDINC; TASCIKARAOGLU, 2019).

A condutividade de um material € medida em Siemens (S), de forma geral, esta
unidade compreende a densidade de elétrons livres dentro do material, e pode ser
mensurada por aparelhos. A resistividade ¢ medida em Ohm x metro (Qm), que mede a
resisténcia, expressa em Ohm (Q), oposicdo, a passagem de elétrons por um corpo, ao
longo de seu comprimento. A resisténcia de um material pode ser medida por
equipamentos, enquanto que a resistividade pode ser calculada pela adaptagéo da Equagéo
1 (HALLLIDAY; RESNICK; WALKER, 2009).

Equacéo 1

|

R=p-

Onde R é a resisténcia, em Q (ohm), p ¢é a resistividade, em Qm, L é o
comprimento do material, em metro (m), e A é a area da superficial (m?) do corpo
avaliado. Ajustando a Equacdo 1, a resistividade pode ser obtida de forma direta,

conforme a Equacéo 2.

=~

Equacdo 2

Outras propriedades que foram exploradas e estudadas foram as relacionadas ao
armazenamento de energia, em 1746 ha relatos de um primeiro capacitor, produzido com
garrafas, por Pieter van Musschenbroek, que era capaz de armazenar energia através de
uma garrafa com agua e uma haste metéalica, este dispositivo ficou conhecido como
“Garrafa de Leyden”. H& também o registro de primeiras pilhas, feitas por Alessandro
Volta em 1800. Ele fez baterias ao empilhar discos de cobre e zinco, separados por
pedacos de tecidos embebidos em &cido sulfirico, a interacdo quimica entre estes
elementos era capaz de gerar energia eléetrica. Aparelhos que produzem eletricidade
através de reacdes quimicas passaram a ser chamados de “celas voltaicas”, em
homenagem & este cientista (VOLTA, 1800; ERENOGLU; ERDINC;
TASCIKARAOGLU, 2019; VICENTE; PINTO; SILVA, 2020).

A habilidade de um corpo reter energia elétrica é chamada de capacitancia, ela é
medida pela unidade Farad (F), que compreende a carga de energia armazenada, e 0

tempo deste armazenamento. Outra grandeza referente a retencdo de energia € a constante
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dielétrica, uma propriedade intrinseca de cada material, que estd associada a sua
resisténcia. Para se compreender melhor estas grandezas, deve-se levar em conta as partes

de um capacitor comum, conforme representado pela Figura 4 (HAO, 2013).

Figura 4 - Representacdo de uma camada de capacitor Comum.

|
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|

Distanciamento entre Placas (d)

Fonte: Elaborada pela autora

Em um capacitor usual a corrente elétrica chega a uma das placas condutoras e a
energia presente nesta corrente tenta fluir até a outra placa; entretanto, ela precisa
atravessar 0 espacamento entre estas superficies. Este mecanismo resulta no
confinamento de energia entre as placas; geralmente, neste espacamento, é inserido um
material com a constante dielétrica alta, que ira aumentar o tempo de migracéao da corrente
elétrica entre as extremidades. Segundo Hallliday, Resnick e Walker (2009), a

capacitancia pode ser obtida através de aparelhos, e também pela Equacéo 3:

C =keg- (g) Equacéo 3
Onde, C ¢ a Capacitancia, em F (Farah), € ¢ a Constante Dielétrica do vacuo, 8,854
x 1072 F/m, A, ¢ a area superficial das placas condutoras (m?), d ¢ a distancia entre essas
placas (m) e k é a constante dielétrica do material presente entre as placas condutoras
(HALLLIDAY; RESNICK; WALKER, 2009; HAO, 2013).
A constante dielétrica pode ser obtida como a transformacdo da Equacéo 3,

obtendo-se assim a Equagéo 4:

w
I
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Equacéo 4
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Em 1820, o pesquisador Hans Oersted conseguiu encontrar a relacdo entre o
magnetismo e eletricidade, ao notar que uma corrente elétrica em fios movimentou o
ponteiro de uma bussola, a partir dai muitos outros fisicos, como Faraday e Maxwell
trabalharam para consolidar a ciéncia do eletromagnetismo. Os preceitos observados
sobre este fendmeno incluem a formacdo de um campo magnético induzido por uma
corrente elétrica, e a inducdo de uma corrente elétrica pela variagdo de um campo
magnético. Uma das formas mais simples de se compreender este fenémeno é atraves de
imés eletromagnéticos, neste tipo de equipamento, fios de um material condutor sao
enrolados, formando uma espiral, chamada de solenoide. Quando este arranjo é conectado
a uma corrente elétrica, o solenoide passa a gerar um campo magnético. Muitos
dispositivos, como motores, transformadores, sistemas de som, dentre outros, funcionam
com solenoides (OKA, 2000; CINDRA; TEIXEIRA, 2005; ERENOGLU; ERDINC;
TASCIKARAOGLU, 2019; VICENTE; PINTO; SILVA, 2020).

Desde a descoberta da eletricidade, muitos dispositivos e equipamentos foram
idealizados e construidos. Muitos cientistas estudaram e perceberam a viabilidade da
utilizacdo da eletricidade em varios segmentos destinados ao uso comum. Pode-se ver a
origem de alguns equipamentos elétricos e corriqueiros na linha do tempo presente na
Figura 5. No final do século XVIII Luigi Galvani, tentou direcionar a eletricidade para a
reanimagdo de animais mortos, o que ficou conhecido como “A Danga das Ras”. Esta
pesquisa perdurou por anos, inspirando cientistas, misticos e escritores, como pode ser
notado no romance “Frankenstein”, de Mary Shelley, de 1818, além de ter dado inicio as
pesquisas da aplicacdo da eletricidade na medicina (SHELLEY, 2017; VICENTE;
PINTO; SILVA, 2020)

Outros pontos presentes na Figura 5 podem ser destacados, como a criagdo do
primeiro sistema de resfriamento elétrico, em 1856, por James Harrison, e a criacdo do
Telarmonio, de Thaddeus Cahill, em 1896, um instrumento musical que chegou a pesar
mais de 200 toneladas, foi feito para ser escutado através de captadores de som de
telefones, sua interface era com teclas de um piano, entretanto seu som simulava
instrumentos de sopro. Outro marco importante foi a construcéo do sistema elétrico para
radio, em 1897, que revolucionou sua época, por abrir a possibilidade de se utilizar o
aparelho para fins de informacéo e lazer. Entretanto a maior disseminacdo dos aparelhos
elétricos pelo mundo foi, durante, e apds a 2% guerra mundial, neste periodo houve a

construcéo de fabricas destes equipamentos em paises da América Latina e Asia, a criagdo
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de mais utensilios domésticos, como a maquina de arroz, em 1945, e o aperfeicoamento
dos ja existentes (BODE, 1984; HIROTA et al., 2004; GLIK, 2020).

Figura 5 - Linha do tempo com alguns marcos sobre a eletricidade
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Fonte: Elaborada pela autora

Como visto, dispositivos eletroeletronicos se desenvolveram e aperfeigoaram ao
longo dos anos e, atualmente, sdo indispensaveis na vida moderna, eles auxiliam no dia-
a-dia, informam, entretém, e até mesmo salvam vidas. Estes fatores demonstram a
importancia da eletricidade e do eletromagnetismo, bem como a necessidade de se estudar

mais estes fendmenos para futuros avancos e melhorias.

2.6 A CELULOSE BACTERIANA MAGNETICA

Na literatura é possivel encontrar trabalhos se referindo sobre a celulose
bacteriana magnética ao longo dos anos. Soutry et al. (1997) descreveram a produgéo de
uma pelicula de CB impregnada com ferrita, com bons resultados acerca do nivel de
saturacdo magnética, embora a metodologia realizada tenha demonstrado uma alta
dificuldade de sintese, por ter um grande risco de oxidacéo, devido ao uso de peroxido de
hidrogénio.

Olsson et al. (2010) obtiveram o que foi denominado de ‘“nanopaper”. Ao
contrério dos outros trabalhos anteriormente citados, que utilizaram ferrita para conferir

propriedades magnéticas a pelicula. Eles construiram uma liga de Ferro e Cobalto dentro



25

dos intersticios da pelicula de CB. O produto obtido sofreu uma secagem critica com
nitrogénio liquido, transformando-se em um aerogel; mas, para se fazer o nanopaper, este
foi prensado tal qual um sanduiche, com dois filtros de papel. O nanopaper apresentou
um alto nivel de absor¢édo de agua, resisténcia e coercitividade magnética, entretanto, a
metodologia utilizada possui um alto custo, e assim como no trabalho anterior, uma dificil
producdo, ao fazer o uso de cloreto de cobalto, um composto toxico, e secagem critica.

Zhu et al. (2011) construiram esferas de CB impregnadas com magnetita, e
propuseram 0 uso na adsorcdo de ions de metal pesado. Em testes realizados, foi
comprovado que as esferas eram capazes de adsorver jons de Mn?*, Pb?* e Cr®*, podendo
assim este material ser utilizado no tratamento de &guas e efluentes contaminados. A
metodologia utilizada conta com a utilizacdo de compostos de alto custo, como por
exemplo, a celulase.

Zeng et al. (2014) produziram membranas de CB magnéticas através da
decomposicgéo termal de Tris(acetilacetonato)ferro(l1l) ou Fe(acac)s, dentro da estrutura
da CB. A sintese foi realizada em um reator de microondas, o que deixa o procedimento
mais caro, além de ter contado com outras etapas e varios reagentes. Ao final do trabalho,
0s autores obtiveram uma pelicula magnética flexivel, que foi dobrada em uma forma de
origami.

Sriplai et al. (2018) utilizaram ferrofluido, um liquido que contém magnetita,
obtido comercialmente, para conferir a CB propriedades magnéticas. Os autores
utilizaram uma metodologia simples, contendo um composto caro, o ferrofluido, e
conseguiram obter um material magnético, além de estudarem o efeito da interacdo do
ferrofluido com a CB, quando esta Gltima absorve previamente agua ou alcool.

Sabio et al. (2019) obtiveram biopolimeros magnéticos de CB através da
precipitacdo de cobalto-azul da prussia, hexacianoferrato de cobalto (I1) (CoHCEFe), de
forma praética, e citaram aplicacdes em diversas areas, como catalise, geracdo de energia,
armazenamento de dados, biossensor, dispositivos Opticos e magnéticos.

Chanthiwong et al. (2020) utilizaram uma via semelhante a uma das apresentadas
neste trabalho, com a precipitacdo da magnetita dentro da CB, eles estudaram de forma
mais aprofundada sobre a influencia da concentracdo dos reagentes, para a sintese do
mineral, e deram um direcionamento de aplicabilidade para a area médica.

Usawattanakul et al. (2021) criaram membranas de alcool polivinilico (PVA),
nanocristais de CB e magnetita. Os pesquisadores criaram 0 material através de varias

etapas, como a obtencdo dos nano cristais de CB, apds seu processo fermentativo, a
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precipitacdo da Fe3O4 nos nanocristais através de uma coprecipitagdo in situ sob
irradiacdo ultrassonica, e por fim a preparacdo dos filmes com PVA. No trabalho, foram
sugeridas aplicacbes do material na fabricacdo de adsorventes e de dispositivos
eletronicos.

Gu et al. (2020) produziram membranas magneticas com Fez0s, acido oleico e
com aerogels de CB nanocristalinas, um material mais refinado. Esse trabalho foi
direcionado para a aplicacdo como adsorvente de substancias hidrofébicas, por final a
formacéo de um aerogel hidrofobico e magnético.

Todos os trabalhos citados conseguiram obter novos materiais magnéticos a base
de CB, que podem ser destinados a vérias aplicacdes; entretanto, ainda ha o desafio
comum a maior parte deles no que se refere ao alto custo e complexidade das

metodologias.
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3 METODOLOGIAS

3.1 METODOLOGIAS DE PRODUGCAO

Para a confeccéo do biopolpimero de CB magnética, bem como as analises de
suas propriedades, foram executados as metodologias que seguem.

3.1.1 Manutengdo do microrganismo

O microrganismo utilizado para a producdo dos filmes de CB foi a bactéria
Gluconacetobacter hansenii UCP1619, procedente do Banco de Culturas do Ndcleo de
Pesquisas e Ciéncias ambientais e Biotecnologia (NPCIAMB) da Universidade Catdlica
de Pernambuco (UNICAP). O microrganismo foi mantido em meio HS, descrito por
Hestrin & Schramm (1954) e adaptado por Hungund & Gupta (2010). Este meio contém
2,0% de glicose (m / v), 0,5% de extrato de levedura (m /v), 0,5% de peptona, 0,27% de
Na:HPO4 (m /v) e 0,15% de acido citrico (v/v).

3.1.2 Preparacao do pré-inoculo

A etapa foi conduzida segundo a metodologia descrita por em Costa et al., (2017)
e Galdino et al., (2019), onde primeiramente, a bactéria foi ativada, sendo inoculada em
meio de agar HS e incubada a 30 °C durante 48 h. As células ja ativadas seguiram entdo
para a preparacdo do pré-indculo, o qual foi realizado em meio HS liquido, durante 48 h,
a 30 °C.

3.1.1 Fermentacdo da CB

Para a elaboracdo da CB, 3% do pré-indculo obtido foram inseridos no meio de
producéo, o meio utilizado foi 0 HS modificado, descrito em Costa et al., (2017) e Galdino
etal., (2019), que contém 1.5% de glicose, 2.5% de milhocina, 0.27% de Na-HPOs, 0.15%
de &cido citrico, pH 5. A producéo das peliculas de CB foi realizada de forma estética, a
30°C, durante 10 dias de crescimento. Apds a producdo, as CBs foram retiradas do liquido
metabolico, para serem limpas e purificadas por imersdo em uma solugdo de 4% de

NaOH, durante 2h, e em seguida, lavadas com agua deionizada.
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3.1.2 Sintese da CB magnética por imerséo

Primeiramente, foi preparada uma solugdo aquosa de ions de ferro, com cloreto
de ferro Il e I1l. A pelicula de CB Umida foi imersa nesta solucdo durante 3 dias, visto
gue a mesma possui uma grande capacidade de absorcdo. A CB impregnada com os ions
de ferro foi imersa em hidroxido de amonia, onde ficou 24h em repouso, para todos 0s
ions contidos reagirem com o NHsOH, formando assim a magnetita, FesOa. Ao final do
tempo de imersdo, a CB magnética foi lavada com agua destilada e seca em estufa com
fluxo de ar. As peliculas produzidas por esta metodologia foram nomeadas de CBMI.
Esta metodologia € semelhante a utilizada por este resultado também se assemelha ao
obtido por Chanthiwong et al (2020).

3.1.3 Sintese da CB magnética com CB triturada (polpa de CB)

A CB Umida foi triturada em um mixer, da marca Oster, modelo FPSTHB2610R-
017, atingindo uma consisténcia pastosa. Em seguida, uma aliquota de uma solucgéo
aquosa de ions de ferro, com cloreto de ferro Il e Il foi misturada a CB triturada. Uma
aliquota de hidroxido de aménio foi acrescida posteriormente mistura para reagir com 0s
ions de ferro, formando, assim, particulas de magnetita. Em algumas amostras, uma
pequena quantidade de glicerol foi adicionada. A mistura de CB magnética foi moldada
em uma placa de Petri e sua secagem foi realizada em uma estufa com fluxo de ar. Nesta
metodologia foi possivel fazer o controle, em massa, da propor¢do entre CB e particulas
de magnetita, sendo 60% em massa de CB e 40% de Magnetita. Estas peliculas foram
chamadas de CBMP. Nas amostras contendo glicerol, a proporcdo foi de 0,01% de
glicerol na mistura total, sendo essas amostras nomeadas de CBMPG.

Na literatura, Usawattanakul et al. (2021) ndo optaram pela utilizagéo de CB pura
na confeccdo de biocompdsitos magnéticos, entretanto eles fizeram um tratamento onde
a CB ficou em pedagos nanométricos (nanocristais de CB), e também utilizaram um

aditivo (PVA), a fim de se obter um material mais flexivel.


https://sciprofiles.com/profile/1647089
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3.2 METODOLOGIAS DE ANALISES

3.2.1 Difratometria de Raio-X (DRX)

A identificaco das fases, presentes nas amostras deste trabalho, foram realizadas
por um difratdmetro Shimadzu XRD-7000. As medidas foram realizadas com as amostras
em forma de pd sobre suporte de aluminio, no intervalo de 10 a 80 graus em 260, com
radiacdo Cu Ko (A = 1,54056) ¢ velocidade de varredura de 0,5°/minutos em modo
continuo. Os tamanhos das particulas foram calculados através da Equacdo de Scherrer,
como descrito por Burton et al. 2009, e Mascolo et al., 2013.

3.2.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Para a realizacdo da Microscopia Eletrénica de Varredura, as amostras foram
metalizadas com camadas finas de ouro, e as imagens foram obtidas através de um
microscopio eletrénico da marca Tescan, a temperatura ambiente. As imagens foram
obtidas em grandezas micrométricas e nanomeétricas. Foram tiradas fotos da superficie do

centro das amostras e de suas bordas.

3.2.3 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Com a finalidade de identificar os grupos funcionais presentes na amostra, 0s
ensaios de espectroscopia na regido de infravermelho foram realizadas em um
espectrometro Shimadzu IRTracer 100. Os espectros das amostras foram analisados em

uma faixa de 400 a 4000 cm™', com uma resolugdo de 4 cm™ e 128 varreduras.

3.2.4 Magnetometria de Amostra Vibrante

As curvas de Histerese Magnéticas foram obtidas com um equipamento VSM
(Magnetometro de Amostra Vibrante) da marca MicroSense, a temperatura ambiente e
com a aplicacdo de um campo magnético que variou em m intervalo de -20 a 20 kOe. O
aparelho operou com uma sensibilidade de 10-5 meu. Os valores dos Campos, Coercitivo
(Hc), e de Exchange Bias (Heb) foram calculados através das equagGes encontradas em
Phan, 2016.
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3.2.5 Andlise Termogravimétrico (TGA)

As analises termogravimétricas foram realizadas em um aparelho Metter Toledo
TGA 2, com uma variacao de temperatura, de 20°C (temperatura ambiente) a 600°C, com
uma taxa de aquecimento de 10°C/min, sob um fluxo de nitrogénio de 50 mL/min.

3.2.6 Caracterizacdo elétrica

Os testes foram realizados na oficina mecénica do Departamento de Fisica da
Universidade Federal de Pernambuco. Foram mensuradas as resisténcias, capacitancias e
constantes dielétricas das amostras, de forma semelhante a metodologia descrita em
Arantes et al (2019). Quadrados medindo 1cm x 1cm das amostras foram recortados e
colocados em um prototipo de capacitor, contendo chapas de metal condutores, na
dimensao de 0,9 x 0,9 cm, conforme apresentado na Figura 6. As chapas condutoras séo
feitas de cobre, esmaltadas com estanho, para se evitar oxidacdo. As superficies metélicas
foram coladas em um pregador, a fim de se manter uma pressao constante no conjunto.
Uma borracha foi presa entre uma das placas e o pregador, para assegurar a posicao
paralela e reta entre estas e fios de cobre foram soldados nas extremidades das placas e
em um terminal conector para melhorar o contato com os terminais do capacimetro. As

capacitancias foram medidas em duas frequéncias diferentes, 1KHz e 120Hz.

Figura 6 - Prototipo utilizado para medicao de propriedades elétricas das peliculas. A - Fios soldados nas
placas de material metélico. B - Prot6tipo aberto, para a inser¢do das peliculas entre suas chapas

condutoras. C - Visdo geral do protétipo.

1 - Placas condutoras

2 - Fios

3 - Pregador

4 - Borracha para apoio
5 - Conector

Fonte: Elaborada pela autora
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As resistividades das membranas foram calculadas através da Equacdo 2,
enquanto que suas constantes dielétricas foram obtidas através da Equacdo 4, descritas
anteriormente no item 2.5.

As espessuras das membranas ndo foram mudadas ou adaptadas, os testes foram
realizados com o material nas espessuras tais quais foram obtidas no processo de

producao.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apos a realizagdo dos processos de producdo, as peliculas de CB magnéticas,
apresentaram diferentes aspectos visuais. As CBs magnéticas oriundas da sintese por
imersdo (CBMI) tiveram um aspecto mais ceramico, ficaram quebradicas e com mais
resisténcia a flexdes que as demais, enquanto que as geradas pela sintese com CB triturada
(polpa), sem o uso de glicerol, (CBMP) se mostraram com uma aparéncia mais
semelhante a de papel, com um pouco mais de flexibilidade que a pelicula CBMI. Ja as
membranas que foram acrescidas de glicerol, (CBMPG), tiveram uma maior
flexibilidade, sem apresentar rupturas ao serem dobradas, semelhante ao aspecto da
membrana de CB magnética obtida por Zeng et al. (2014). Todos os biocompositos
magnéticos apresentaram coloracao escura, devido ao acréscimo da magnetita, conforme
demonstrado na Figura 7, tal aspecto também ¢é relatado na literatura, nas CBs com
magnetita criadas por Olson et al. (2010), Zhu et al. (2011), Zeng et al. (2014), Sriplai et
al. (2018) e Chanthiwong et al (2020).

Figura 7 - A - Celulose Bacteriana pura (CB). B - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida
através da sintese por imersdo (CBMI). C - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da
metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP). D - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida

através da polpa de celulose com a adigéo de glicerol (CBMPG).

Fonte: Elaborada pela autora
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4.1 DIFRATOMETRIA DE RAIO X (DRX)

As andlises de difratometria de Raio X geraram graficos correspondentes aos

angulos cristalinos para as membranas magnéticas produzidas, conforme demonstrado na

Figura 8.

Figura 8 - Graficos de DRX das membranas das peliculas obtidas. A - Celulose Bacteriana pura
(CB). B - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da sintese por imersdo (CBMI). C -
Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da metodologia que utiliza a polpa de celulose
(CBMP). D - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da polpa de celulose com a adigéo de
glicerol (CBMPG).
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Todas as membranas apresentaram picos caracteristicos da magnetita, como pode
ser observado na Figura 8 B, C e D, em angulos de aproximadamente, 18°, 30°, 35°, 43°,
56° e 62°, 0 que se assemelham-se de resultados como os descritos em Costa (2013), Diniz
etal., (2015), Zhu et al., (2011), Sriplai et al., (2018) e Chanthiwong et al. (2020). Sinais



34

em angulos nestas faixas correspondem, respectivamente, aos planos (22 0),(311), (40
0),(422),(511)e(440)deum cristal de magnetita (COEY, 2010; DINIZ et al,, 2010).

Nos gréaficos referentes a difratometria dos compdsitos (Figura 4B, C e D), outros
picos, além dos correspondentes a magnetita, podem ser notados nos angulos de
aproximadamente 15° e 23° em algumas amostras, sendo mais perceptiveis que em outras.
Estes mesmos picos podem ser encontrados no grafico de CB pura, obtido pelo grupo de
pesquisa, presente em Costa et al. (2017), presente na Figura 8A. Eles equivalem,
respectivamente, aos plano (—1 1 0) e (2 0 0), que caracterizam uma CB pura. Costa et al.
(2017), utilizou 0 mesmo meio de cultura de fermentacédo para a producéo de peliculas de
CB, e obtiveram sinais similares aos de membranas produzidas através do meio Hestrin
& Schramm (1954).

A membrana CBMI, possui um resultado mais similar com a difratometria da
magnetita pura, com sinais significativos nos angulos referentes ao material magnético, o
que acabou inibindo os sinais para os angulos cristalinos referentes a estrutura de CB
pura. Tal efeito pode ser explicado pela quantidade de magnetita existente no material.
Na metodologia utilizada para a producdo desta pelicula, a CB ficou imersa na solucéo
ibnica de ferro durante 3 dias, 0 que saturou a membrana como os ions de ferro,
posteriormente convertidos em Fe:Oa4, 0 que influenciou nesta analise e em analises
posteriores.

Além dos picos caracteristicos da magnetita, as peliculas CBMP e CBMPG
(Figura 8C e D), também apresentaram um pico caracteristico da hematita, com uma alta
intensidade, que se localiza no angulo de 32° no grafico, correspondente ao plano (1 0 4).
A hematita ¢ um Oxido de ferro, a - Fe20Os3, que também apresenta propriedades
magnéticas, e assim como a magnetita, & formado pela oxidagdo do ferro. Durante o
processo de sintese destas membranas, é possivel que tenha se formado também uma certa
quantidade deste composto.

Os tamanhos das particulas obtidas através da equagdo de Scherer, foram
respectivamente, CBMI — 15,28 nm, CBMP — 74,93 nm e CBMPG — 134,24 nm. E
possivel notar que as particulas de Magnetita presentes na CBMI apresentaram menores
tamanho, enquanto que os cristais de 6xido de ferro presentes na membrana CBMP
atingiram maiores valores. Este comportamento pode ser justificado pela diferenca entre
suas sinteses. A CBMPG foi produzida por uma sintese semelhante a da pelicula CBMP;
entretanto, este material teve a adi¢do de glicerol, durante sua producdo, o que pode ter

induzido os cristais de 6xido de ferro a alcangarem dimens6es reduzidas. Na literatura, é
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possivel observar varia¢fes entre os tamanhos de cristais formados para magnetita, como
descrito por Olson et al. (2010), que obtiveram em suas amostras de CB com Magnetita
e CoCly, cristais de dimens@es que variaram de 43 a 120 nm, enquanto que Zhu et al.
(2011) obteve cristais de FesOs em membranas de CB de 15 nm, valor proximo ao

encontrado na membrana CBMI.

4.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A anélise de microscopia realizada demonstrou particulas esféricas nos intersticios
das nanofibras de CB, como pode ser observado nas Figuras 9 e 10. Na Figura 9A, que
se refere a CB pura, € possivel notar as fibras nanométricas que estavam sendo excretadas
pelas bactérias produtoras, que no momento ja estavam mortas.

Na Figura 9B, referente a amostra CBMI, é possivel visualizar particulas
nanomeétricas aglutinadas em blocos, bem definidos, nos quais cobrem as fibras de CB.
Na Figura 9C, referente a pelicula CBMP, também é notavel particulas esféricas
nanométricas, entretanto, elas se encontram mais espacadas, enquanto que na Figura 9D,
referente a CBMPG, as nanoesferas se encontram de forma mais aglutinada e condensada.

As particulas observadas nas Figura 9B, C e D, apresentam formas esféricas, tais quais
as obtidas por Mascolo, Pei e Ring (2013) e Diniz et al. (2015) que também realizaram
uma microscopia de varredura em suas amostras de magnetita, e também se assemelham

as produzidas por Zhou et al. (2008) que produziram membranas de CB com Fez0a.



Figura 9 - Imagens obtidas através de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) das membranas
produzidas. A - Celulose Bacteriana pura (CB). B - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através
da sintese por imersdo (CBMI). C - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da metodologia

que utiliza a polpa de celulose (CBMP). D - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da
polpa de celulose com a adicdo de glicerol (CBMPG).
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Fonte: Elaborada pela autora
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Esta variedade de disposicdes dos cristais de magnetita nas fibras de CB, apontam a
influéncia das metodologias de sintese na formacdo destes materiais. Na imagem
referente a CBMI, pelicula produzida pela metodologia de imerséo, Figura 9A, pode-se
observar que as esferas de FesO4 formaram estruturas ao longo das fibras de CB, enquanto
que na pelicula CBMP (produzida por CB triturada), Figura 9C, as particulas ficaram
espacadas, pois além desta membrana ter uma quantidade menor de magnetita, as fibras
estavam trituradas, oferecendo comprimentos menores para os cristais se instalarem. No
caso da membrana CBMPG, produzida pela sintese com CB triturada e glicerol, Figura
9D, a microscopia revelou que todo o material presente (particulas de FesO4 e fibras de
CB trituradas), se encontra aglutinado, apresentando na imagem formas poucos definidas,

este efeito pode ter sido provocado pelo glicerol presente em sua estrutura.

Figura 10 - Imagens obtidas através de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) das bordas das
peliculas produzidas. A - Celulose Bacteriana pura (CB). B - Celulose Bacteriana com Magnetita
produzida através da sintese por imersdo (CBMI). C - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida
através da metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP). D - Celulose Bacteriana com Magnetita

produzida através da polpa de celulose com a adicéo de glicerol (CBMPG).
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Outro ponto que pode ser observado através da microscopia, foi 0 modo em que as
fibras estdo dispostas em cada pelicula. A Figura 10 captou as bordas dos materiais
produzidos. A Figura 10A, que expdes a borda da membrana de CB pura, revela uma rede
de fibras organizada em sobreposi¢Ges, um comportamento mencionado anteriormente,
no item 2.2: Peliculas de CB sao formadas por camadas de fibras durante a fermentacéo.
Da mesma forma, na Figura 10B, referente & CBMI, é possivel ver as camadas
sobrepostas iconicas da CB. Nas imagens referentes as bordas das membranas CBMP e
CBMPG, peliculas que foram feitas com CB trituradas, e com isto perderam a sua
formacdo inicial (Figura 10C e D respectivamente), também € notavel a presenca de
estruturas que parecem camadas, entretanto estas nao foram originarias do processo de
fermentacdo da CB, mas possivelmente pelo espaco do recipiente utilizado. Devido ao
espaco delimitado pelo recipiente utilizado no processo de sintese, as fibras presentes na
polpa de CB, utilizada nas metodologias de producdo das CBMP e CBMPG, ficaram
empilhadas, parecendo camadas nas imagens de microscopia.

43  ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER (FTIR)

O ensaio de infravermelho apontou sinais de comprimentos de ondas referentes a
CB e a Magnetita presentes nas amostras, como demonstrado nos graficos contidos na
Figura 11.

Cada tipo de ligacdo entre compostos vibra, apresentando sinais em comprimentos
de ondas diferentes. Com isto, a partir dos gréficos apresentados na Figura 9, foram
extraidos, entre os graficos, os valores maximos e minimos de comprimentos de ondas,
para cada tipo de vibracdo. Em seguida, estes intervalos foram comparados com 0s

intervalos de picos citados na literatura, conforme demonstrado na Tabela 1.
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Figura 11 - Graficos de infravermelho (FTIR) das peliculas estudadas. A- Celulose Bacteriana pura (CB).
B - Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da sintese por imersdo (CBMI). C - Celulose
Bacteriana com Magnetita produzida através da metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP). D -
Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da polpa de celulose com a adicéo de glicerol
(CBMPG).
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Tabela 1 - LigacOes entre elementos com seus respectivos intervalos de referéncia, citados na literatura,
em comparagao com os valores maximos e minimos dos picos obtidos nas amostras de celulose

bacteriana analisadas.

Valores maximos e
L. Valores de
ullilaleslelo: Referéncia para
Ligacoes Comprimentos de Ondas ; P Referéncias
. s Comprimentos de
Obtidos nos gréficos da
. Onda
Figura 5
OH 334343114 3500 a 3000 Sk Holl
CH 3016 & 2892 3000 & 2870 " O;g’n gogge_
c=0 1652 a 1635 1630 & 1560 leman (2002);
CH; (movimento de Arantes et al.
2 1449 a 1408 1455 a 1400 (2019); Liu et al.
tesoura) _
CHs (movimento de (2020);
a 1390 4 1370 1390 a 1370 Yordshahi et al.
Balango)
5 : (2020)
C-0 1030 & 1329 1360 a 1030
Stoia, Istratie e
FeO 517 4507 600 & 500 Pacurariu (2016);
Ishii, Nakahira e
Yamanaka (1972)

Fonte: Elaborada pela autora

De acordo com a Tabela 1, todas as amostras apresentaram sinais de ligac6es
pertencentes a CB, desde a amostra de CB pura, obtida pelo meio de fermentagdo
alternativo (Figura 11A), até todas as peliculas impregnadas com magnetita. Todos 0s
comprimentos de onda se encaixam nos intervalos encontrados na literatura. O Unico
grafico que ndo foi considerado na ultima linha da Tabela 1, referentes a ligacdo Fe-O,
foi 0 da CB pura (Figura 11A), por esta amostra néo ter sido acrescida de magnetita.

Na pelicula CBMPG, os sinais associados as ligagdes de C-O e O-H, demonstrado
da Figura 9C, se mostram mais intensos, devido a presenga do glicerol no material. H4
um sinal bem acentuado e abrupto no comprimento de onda referente a ligacdo Fe-O, no
grafico referente a membrana CBMI. Este pico se destaca nessa amostra, devido presenga
de uma grande concentracdo de FesOs. Na literatura, Sriplai et al. (2018), que também
produziram compositos de CB com Fe3O4, obtiveram graficos de FTIR semelhantes, bem
como Arantes et al. (2019), que produziram membranas de celulose vegetal com

magnetita.


https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/0038109872911623#!
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4.4 MAGNETOMETRIA DE AMOSTRA VIBRANTE

A Figura 12 ilustra as curvas de histerese magnética obtidas para as amostras
analisadas. As medidas mostraram uma boa correspondéncia com os resultados de DRX
e com os métodos utilizados durante a preparacdo das amostras. E perceptivel o como a
mudanca de metodologias de preparacdo das membranas influi nas curvas magnéticas de
cada amostra, assim como influenciou nos picos de DRX.

Os graficos contidos na Figura 12 apontam o efeito Exchange Bias nas amostras
de CB magnéticas. Este efeito ocorre devido a interagdo de particulas ferromagnéticas e
antiferromagnéticas dentro do material. Nesta situacdo, 0s momentos magnéticos destas
particulas respondem de formas distintas, quando expostos a um campo magnético, e esta
acéo resulta no deslocamento do centro da curva de histerese, graficamente.

O teste de histerese apontou caracteristicas magnéticas dos materiais, como a
magnetizacdo de saturacdo (Ms), Campo de Exchange Bias (Heb), Campo Coercitico

(Hc), especificas de cada amostra. Estes valores se encontram na Tabela 2.

Tabela 2 - Caracteristicas magnéticas mensuradas a partir dos graficos de histerese magnética,

para cada amostra de celulose bacteriana estudada, Celulose Bacteriana pura (CB), Celulose Bacteriana
com Magnetita produzida através da sintese por imersdo (CBMI), Celulose Bacteriana com Magnetita
produzida através da metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP) e Celulose Bacteriana com

Magnetita produzida através da polpa de celulose com a adicdo de glicerol (CBMPG).

Amostras Heb (emug/g) Hc (emug/g) Ms (emug/g)
| CBMI 6,331 11,662 42,212
| CBMP 4,607 4,101 16,819
| CBMPG 5,669 4,347 14,120

Fonte: Elaborada pela autora
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Figura 12 - Curvas de magnetizagdo, M (emug/g), x Campo magnético aplicado, B (KOe), das amostras

analisadas. A - Grafico apresentando todos os materiais. B - Celulose Bacteriana pura (CB). C - Celulose

Bacteriana com Magnetita produzida através da sintese por imersdo (CBMI). D - Celulose Bacteriana

com Magnetita produzida através da metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP). E - Celulose

Bacteriana com Magnetita produzida através da polpa de celulose com a adicdo de glicerol (CBMPG).
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Na membrana de CB pura (Figura 12B), a curva de magnetizacdo versus campo,
ndo teve um momento magnético significativo. Com isto, essa pelicula ndo apresentou
um sinal magnético relevante.

A Figura 12C, que corresponde a pelicula CBMI, demonstrou um sinal intenso
em sua medida magnética. Como pode ser observado na Figura 8B, todos os picos de
DRX desta amostra correspondem & cristais de magnetita. Este certamente € motivo da
grande diferenca entre o sinal desta amostra e o das outras duas membranas (CBMP e
CBMPG). Esse composito, devido ao seu alto teor de magnetita, apresentou um valor
de Ms que se aproxima até mesmo aos valores encontrados para a Magnetita pura,
descritos na literatura. Coey (2010) coloca o ponto de saturacdo entre 30-50 emu/g, além
de ter obtido um Hc superior ao das outras amostras. Como apresentado nos resultados
de DRX, o tamanho médio do cristalito da membrana de CBMI é de 15,28 nm; entretanto,
ndo ha a possibilidade de surgimento de multiplos dominios magnéticos em particulas de
magnetita deste tamanho, pois o tamanho critico de monodominio deste material é de 126
nm para particulas esféricas. Este resultado se assemelha ao obtido por Chanthiwong et
al (2020), que teve uma Ms semelhante para peliculas de CB impregnadas com cristais
de magnetita, com cristais numa faixa de tamanho de 10 a 17nm. (FRANCISQUINI;
SCHOENMAKER; SOUZA, 2014).

Assim como em CBMI, todas as amostras apresentadas estariam no limite de
serem monodominio, pois o tamanho médio obtido pelo DRX foi de: CBMI — 15,28 nm,
CBMP — 74,93 nm e CBMPG - 134,24 nm. Todavia, estes valores correspondem a
valores médios, existindo assim particulas de magnetita com diversos tamanhos dentro
de cada membrana. Quanto as peliculas CBMP e CBMPG, estas alcangcaram valores de
Ms semelhante aos obtidos pelas peliculas de CB com Fes;O4, produzidas por Zhou et al.
(2008), que estdo entre 4,2-21,2 (emug/g). A amostra CBMPG possui cristais menores
que os encontrados em CBMP; entretanto, o efeito foi diferente do apresentado pela
pelicula CBMI, pois esta pelicula, além da CB e da Magnetita, também possui em sua
composi¢do o glicerol, material paramagnético, que interferiu de forma negativa na
saturacdo magnética, em Usawattanakul et al. (2020), que confeccionou peliculas de CB
magnéticas com PVA, houve um comportamento semelhante, onde esses materiais
obtiveram Ms baixas, devido a presenca do aditivo organico.

Mesmo com a interferéncia do glicerol, a membrana CBMPG atingiu uma Ms
proxima, e um campo coercitivo levemente superior ao da pelicula com cristais de

dimensGes maiores, ou seja, a pelicula CBMP. Contudo, o0 motivo para 0s sinais


https://sciprofiles.com/profile/1647089
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magnéticos das amostras CBMP e CBMPG serem significativamente menores (Figuras
10A, D e E) ndo estaria associado ao tamanho médio de suas particulas, mas sim por um
aspecto marcante expresso anteriormente pelas medidas de DRX, ou seja, a possivel
presenca de hematita nessas amostras, apontada pelo pico intenso no angulo de 32°, nos
gréficos presentes nas Figuras 8C e D. A hematita possui sinal magnético menor que a
Fes04 em temperatura ambiente (FRANCISQUINI; SCHOENMAKER; SOUZA, 2014).

O campo coercitivo encontrado em todas as Peliculas com magnetita é
caracteristico de materiais magnéticos moles, que tem a capacidade de serem
magneticamente carregados e descarregados de forma rapida. Na literatura, peliculas com
esta mesma composicéo, ou semelhante, apresentaram este mesmo tipo de Hc, bem como
a propria magnetita (ZHOU et al., 2008; OLSSON et al., 2010; ZHU et al., 2011; DINIZ
etal., 2015; ARANTES et al., 2019).

As peliculas magnéticas, por serem um material maledvel, encontram aplicacdo
potencial na area de armazenamento de dados e dispositivos como HD, que dependem de
materiais magnéticos flexiveis para gravar ou excluir informacées. Além do HD, outros
dispositivos, como cabos de passagem de dados, como por exemplo cabos do tipo SATA,
se utilizam deste tipo de materiais magnéticos.

Outra aplicacdo possivel para as peliculas magnéticas, seria a sua utilizacdo na
purificacdo de dgua, combinadas com hipertermia. Nesse tipo de aplicacdo, a formacgéo
de micro-organismos pode ser inibida ou atenuada se um campo magnético alternado for
aplicado na regido onde se encontra a membrana instalada. Para este tipo de utilizacéo,
se fazem necessarios testes mais especificos e praticos, para se obter uma andlise
detalhada de parametros que permitam a criacdo de metodologias eficazes no tratamento
de &gua.

H& também possibilidades de aplicacbes que podem ser consideradas, como
dispositivos sofisticados de drug delivery, elementos dentro de sistemas de ressonancia

magnética e sensores para diversas finalidades, dentre outros.



Massa (%)

Massa(%)

45

4.5 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

Através do ensaio Termogravimétrico, foi possivel verificar as resisténcias térmicas das

amostras dos compositos de CB, conforme demonstrado nos gréficos da Figural3.

Figura 13 - Curvas de TGA das peliculas. A - Celulose Bacteriana pura (CB). B -Celulose Bacteriana com

Magnetita produzida através da sintese por imersdo (CBMI). C - Celulose Bacteriana com Magnetita

produzida através da metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP). D - Celulose Bacteriana com

Magnetita produzida através da polpa de celulose com a adigdo de glicerol (CBMPG).
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Fonte: Elaborada pela autora

De acordo com os dados obtidos pela analise e pelos graficos contidos na Figura

13, foi possivel criar uma tabela (Tabela 3), contendo as temperaturas de degradacéo de

cada estagio, bem como a porcentagem de massa decomposta em cada composito.
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Tabela 3 - Temperatura de degradacdo de cada fase nas peliculas obtidas, Celulose Bacteriana pura (CB),
Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da sintese por imersdo (CBMI), Celulose
Bacteriana com Magnetita produzida através da metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP) e
Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da polpa de celulose com a adicéo de glicerol
(CBMPG).

Amostras CB CBMI CBMP CBMPG
Intervalo de degradacéo do 1°
Estagio (°C)
Perca de massa da amostra até o 1°
Estagio (%)
Intervalo de degradacéo do 2°
Estéagio (°C)
Perca de massa da amostra até o 2°
Estagio (%)
Massa mantida ao final da analise
(%)

280a380 | 30a100 30a 100 30a62

51 3 5 10

S 265a384 | 267a369 | 1474300

100 10 52 65

0 90 48 35

Fonte: Elaborada pela autora

A Figura 13A mostra a variacdo da perda de massa da CB com o aumento da
temperatura. E perceptivel a presenca do primeiro estagio de degradacio, a partir da
temperatura de 280°C. Ap0s esta primeira perda de massa, cerca de 49% da amostra
permanece resistindo a temperatura, até esta atingir 599°C, onde a mesma degrada
abruptamente por completo.

Em CBMI, de acordo com o grafico demonstrado na Figura 13B e na Tabela3,
houve um estégio de degradacéo inicial, na temperatura de partida, até os 100°C, onde a
massa do composito decai 3%. Essa degradacgdo inicial esta associada provavelmente a
eliminacdo da agua em sua estrutura, o que justificaria uma diminui¢do de sua massa até
0s 100°C, onde a amostra seguiu estavel. Houve uma segunda perda minima a 265°C,
deixando-a com 90% de massa, e assim a amostra prosseguiu ao longo do intervalo de
aquecimento. Esta alta percentagem de massa residual pode ser atribuida a magnetita
presente na membrana, que possibilitou uma maior conservacdo na massa da mesma.

Na pelicula CBMP, houve também um decaimento de massa inicial, que pode ser
referente a desidratacdo da amostra, uma vez que este primeiro intervalo durou até o

ensaio atingir os 173°C. Esta primeira degradacao reduziu 5% de massa da membrana.
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Este primeiro estagio pode ter durado um pouco mais, ultrapassando os 100°C, devido a
disposi¢do das goticulas de agua entre as nanofibras da CB triturada. Apds o primeiro
estagio, o compdsito se manteve estavel até os 267°C, onde houve um decaimento da
massa, restando 48% da membrana.

A membrana CBMPG também teve uma perda de massa inicial; entretanto, este
primeiro estagio parou antes dos 100°C, indo até os 62°C, voltando a ter uma degradacédo
quando a temperatura do sistema atingiu os 147°C. Este comportamento pode ser
explicado pela disposicéo e interacdo da agua e do glicerol no interior da membrana, pois
o glicerol possui propriedades de retencdo de umidade, formando ligagdes com a agua,
uma caracteristica explorada até mesmo na industria de cosméticos, em produtos
hidratantes. Com isto, pode ter ocorrido a desidratacdo das moléculas de agua que
estavam dispostas superficialmente na pelicula até os 62°C. Com o aumento da
temperatura, as ligacOes entre o glicerol e as porcBes de agua no interior da membrana se
desestabilizaram, permitindo, assim, uma maior desidratacdo do compdsito. Entretanto,
0 processo de degradacgdo continuou, durando até os 300°C. Dentro deste intervalo houve
também a degradacéo do glicerol, que tem seu ponto de fusdo em 290°C, e da prépria CB,
restando ao final da analise apenas 35% de sua massa (BEATRIZ; ARAUJO; LIMA,
2011).

A Perda de massa nas amostras CBMI, CBMP e CBMPG, a partir de 300°C, pode
se referir a degradacdo da CB, uma vez que houve o primeiro estagio de sua deterioracdo
aproximadamente nesta temperatura, conforme apontado no grafico da Figura 13A e na
Tabela 3. Entretanto, nos compdsitos magnéticos, ndo houve o decaimento total de massa,
0 que pode indicar a melhoria da resisténcia térmica da CB com a adi¢cdo de Magnetita,
uma vez que este 6xido possui um ponto de fusdo acima dos 1000°C.

Outro ponto importante a ser considerado € a influéncia da metodologia de sintese
na degradacdo das membranas. Este fator pode ser notado ao comparar os graficos das
Figuras 13B, C e D. No processo de produgdo da amostra CBMI, a CB pura foi imersa
em solucBes para ocorrer a sintese e impregnacdo da magnetita, dentro de suas fibras
intactas. Desta forma, este compaosito conservou 90% de sua massa até o final do teste.
Contudo as peliculas CBMP e CBMPG, que durante a suas metodologias de produgédo
foram trituradas, demonstraram uma maior degradacdo de sua massa, restando um
percentual abaixo dos 50% das amostras ao final dos ensaios. Este efeito pode ter ocorrido
devido a quebras nas fibras da CB durante sua trituragdo, que comprometeram a

estabilidade do material.



48

Na literatura ha relatos da melhoria de propriedades térmicas de membranas de
celulose com a insercdo de materiais ceramicos, como a magnetita (ZHOU et al., 2008;
SRIPLAI et al., 2018; ARANTES et al, 2019).

Devido a alta resisténcia térmica encontrada na membrana CBMI, essa pelicula
apresenta um potencial de aplicacdo como revestimento térmico, ou em objetos que sdo
expostos a altas temperaturas, como em panelas, utensilios domésticos, aditivos em
tecidos de roupas de seguranca, e até mesmo em equipamentos ligados a industria. Para
este tipo de aplicacdo sdo necessarios mais testes de resisténcia e conducédo térmica, e

algum tipo de aprimoramento e adaptacao para ser aplicado nestas areas.

4.6 CARACTERIZACAO ELETRICA

Quanto as propriedades elétricas, a Tabela 4 expbe os valores encontrados para
resistividade, resisténcia elétrica, capacitdncia e constante dielétrica dos materiais

produzidos.

Tabela 4 - Resultados de ensaios elétricos realizados nas amostras de Celulose Bacteriana pura (CB),
Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da sintese por imersdo (CBMI), Celulose
Bacteriana com Magnetita produzida através da metodologia que utiliza a polpa de celulose (CBMP) e

Celulose Bacteriana com Magnetita produzida através da polpa de celulose com a adicdo de glicerol

(CBMPG)
Amostras, com suas espessuras (mm) CB CBMI | CBMP | CBMPG
Espessura das peliculas (mm) 0,01 0,3 0,05 0,03
Resistividade (kQm) 69660,00 | 13,77 542,70 729,00
Resisténcia (kQ) 8600 51 335 270
Capacitancia na Frequéncia de
29,6 40,0 92,0 220,0
1 kHz (pF)
Capacitancia na Frequéncia de 120 HZ
88,0 880,0 750,0 2600,0
(PF)
Constante Dielétrica
(1KHz) 0,412 16,729 6,414 9,202
Constante Dielétrica
(120Hz) 1,227 368,111 | 54,288 | 108,760

Fonte: Elaborada pela autora
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Segundo a Tabela 4, as peliculas dos compdsitos ndo apresentaram resultados com
potencial de aplicabilidade como materiais isolantes elétricos e nem como condutores.
Materiais condutores, de forma geral, possuem resistividades baixas, como o cobre, por
exemplo, que possui uma resistividade de 1,72x107'kQm, valor muito inferior a
resistividades obtidas. J& materiais isolantes possuem resistividades altas, como o vidro,
que possui resistividade entre 1,0x107 a 1,0x10* kQm, um valor muito acima dos obtidos
pelas membrana produzidas. As resistividades encontradas nas peliculas de CB
magnéticas possuem valores que mais se assemelham a materiais semicondutores, como
o silicio puro, que apresenta uma resistividade de 2,5kQm, na mesma ordem de grandeza
dos valores alcancados pelos compésitos em questdo (HALLLIDAY; RESNICK;
WALKER, 2009).

Dentre as amostras analisadas, segundo a Tabela 4, a pelicula magnética que
obteve uma maior resistividade e capacitancia, nas frequéncias testadas, foi a CBMPG.
Provavelmente, este efeito se deu devido a presenca de glicerol em sua composicdo. Na
literatura, Arantes et al. (2019) obtiveram um comportamento semelhante, em suas
membranas de celulose vegetal magnética, isto €, as membranas que tinham glicerol
atingiram uma maior capacitancia, nas frequéncias de 1kHz e 120Hz.

Segundo a equacdo de constante dielétrica, apresentada anteriormente, na sessdo
4.6, a espessura do material, representada na equacédo por “d”, influencia diretamente no
valores desta grandeza; com isto, 0 compdsito de mais espesso (CBMI) atingiu 0s maiores
valores para as constantes dielétricas em cada frequéncia em apreco.

Outro ponto notavel, na Tabela 4, é 0 aumento da capacitancia/constante dielétrica
na frequéncia mais baixa testada (120Hz). Estudos futuros poderdo apontar valores mais
elevados destas propriedades em frequéncias ainda menores, como 50-60Hz, que é
utilizada nas residéncias. Na literatura, Bhatt et al. (2010) que confeccionaram
membranas poliméricas com 40% de magnetita e Arantes et al. (2019) também
observaram esta tendéncia em suas membranas, apontando o aumento do valor das
constantes dielétricas de suas peliculas, em frequéncias mais baixas. Entretanto, os
valores encontrados por Bhatt et al. (2010) foram inferiores aos alcancados pelas peliculas
CBMI, CBMP e CBMPG produzidas nesta pesquisa.

Capacitores comerciais apresentam valores elevados de capacitancia. Esta
propriedade em um dispositivo, do fabricante JL, série JD1-15, possui um valor de 470uF,
na tensdo de 120Hz, sendo 100.000 vezes maior que a encontrada no composito CBMI,

pelicula que, de acordo com a Tabela 4, obteve o valor mais elevado de capacitancia
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dentre as 4 testadas, na frequéncia de 120Hz. Vale salientar que este dispositivo
supracitado possui espessura maior que a das membrana produzidas. Em testes mais
especificos, esta propriedade deverd ser aferida em peliculas empilhadas, ou mais
espessas, simulando assim um capacitor tradicional, visando obter um melhor
comparativo com os ja existentes.

Com isto, os testes elétricos, cujo os resultados se fazem presentes na Tabela 4,
apontaram que as membranas elaboradas ndo tém aplica¢cbes como condutores, ou como
resisténcias elétricas. Para a aplicacdo em capacitores, se fazem necessarios testes mais
especificos e eventuais adaptacdes. Contudo, as peliculas podem ter aplicacdes
eletromagnéticas, uma vez que elas possuem propriedades magnéticas, sendo utilizadas
para a produgéo de dispositivos como transformadores, dentre outros, que fazem o uso do
eletromagnetismo. Um desses equipamentos é a mesa digitalizadora, que gera um campo
eletromagnético para captar os movimentos feitos em sua superficie, e 0s convertem em
sinais elétricos para computadores.

Outros dispositivos, que contam com o eletromagnetismo e oferecem aplicacGes
em potencial, sdo os de gravacdo e captacdo sonora. Estes equipamentos fazem o uso de
imds produzidos a partir de bobinas, com ndcleos magnéticos, submetidos a uma corrente
elétrica, gerando ou intensificando, assim, um campo magnético. Microfones,
amplificadores de som, e até mesmo captadores de guitarras e baixos elétricos fazem o
uso deste tipo de mecanismo. No caso dos captadores de guitarras e baixos, as bobinas
eletromagnéticas captam as ondas mecanicas emitidas pelas cordas e as convertem em
sinais elétricos. A combinacdo de fatores magnéticos e elétricos de cada material,
constituinte das bobinas, influi no timbre dos sons emitidos.

Porém para estes tipos de aplicagbes eletromagnéticas, deve haver uma
investigacdo do efeito indutivo dos compositos produzidos, e adaptacdes para se construir

dispositivos como os citados anteriormente.
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5 CONCLUSOES

As andlises realizadas constataram as seguintes caracteristicas dos filmes de CB

magnéticos produzidos:

e As metodologias de incorporagdo da magnetita na CB se mostraram eficientes.

e Os testes de DRX e FTIR confirmaram a presenca dos cristais de FesO4 na CB.

¢ Além da Magnetita, possivelmente ha também a formacdo de Hematita durante o
processo de magnetizacdo da CB.

¢ A adicdo da magnetita aumentou a resisténcia térmica da CB.

e Todas as peliculas resistiram a degradacdo até a temperatura testada.

e De acordo com os testes de histerese magnética realizados, as peliculas com
magnetita apresentaram um comportamento de material magnético mole, sendo entdo
indicado para aplicagcdes que requerem a magnetizacdo e desmagnetizacdo rapida de
componentes.

e Segundo os testes de caracterizacdo elétrica, as peliculas apresentam um
comportamento semelhante ao de materiais semicondutores, entretanto mais testes
precisam ser realizados, para haver uma maior compreensdo das possiveis aplicacdes

destes materiais, para esta area.

As analises apontam uma possivel de aplicacdo das membranas de CB com magnetita
em revestimentos térmicos, e para a confeccdo de certos dispositivos magnéticos. Ha
também uma potencial aplicacdo, destes novos materiais, em componentes
eletromagnéticos e eletronicos, entretanto se fazem necessarios testes posteriores para se

indicar de forma mais precisa estas opc¢des de utilizagdo para as CBs magnéticas.
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